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© Hochkonzentrierte teste Plgmentpraparatlonen. 

© Feste Pigmentprfiparationen, enthattend 70 bis 
97 Qew.-% , bezogen auf das Gesamtgewicht der 
Preparation, eines oder mehrerer Pigmente sowie 3 
bis 30 Gew.-% , bezogen auf das Gesamtgewicht 
der Preparation, mindestens einen Tensids, das ein 
Additionsprodukt von Ethylenoxid und gegebenfalls 
Propylenoxid an Ethylendiamin darstellt. wobei der 
Antei! an Ethylenoxid 46 bis 100 Gew.-%, bezogen 
auf das Gesamtgewicht von addiertem Ethylenoxid 
und Propylenoxid, betragt und das Additionsprodukt 
t— ein mittleres Molekuiargewicht von 5000 bis 40000 
^aufweist und deren Verwendung zum Pigmentieren 
von Druck- oder Lackfarben. 
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Hochkonzentrierte teste Pigmentpraparationen 



Die vorliegende Erfindung betrifft neue feste 
Pigmentpraparationen, enthaltend 70 bis 97 Gew.- 
% , bezogen auf das Gesamtgewicht der Prepara- 
tion, eines Oder mehrerer Pigmente sowie 3 bis 30 
Gew.-% , bezogen auf das Gesamtgewicht der 
Preparation, mindestens einen Tensids, das ein 
Additionsprodukt von Ethylenoxid und gegebenfalls 
Propylenoxid an Ethyiendiamin darstellt, wobei der 
Anteil an Ethylenoxid 46 bis 100 Gew.-%, bezogen 
auf das Gesamtgewicht von addiertem Ethylenoxid 
und Propylenoxid. betragt und das Additionspro- 
dukt ein mittleres Molekulargewicht von 5000 bis 
40000 aufwetst. 

Aus der EP-A-84 645 sind bereits Pigmentpra- 
parationen bekannt, die. bezogen auf das Gesamt- 
gewicht der Preparation, 70 bis 95 Gew.-% an 
Pigment und 5 bis 30 Gew.-% mindestens eines 
oberflachenaktiven festen Mitteis, das durch umset- 
zen von Ethyiendiamin mit Propylenoxid und dann 
mit Ethylenoxid erhalten wird, wobei der Ethylen- 
oxidanteil, bezogen auf das Blockcopoiymere, 30 
bis 45 Gew,-% betragt und das Blockcopoiymere 
ein mittleres Molekulargewicht von 11000 bis 
15000 aufweist, enthalten. 

Es hat sich jedoch gezeigt, dafi solche Pig- 
mentpraparationen noch anwendungstechnische 
Mangel, insbesondere eine ungenugende Fettecht- 
heit. Lagerstabilitat, Blockfestigkeit sowie Losungs- 
mittelretention, aufweisen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es 
nun, neue hochkonzentrierte feste Pigmentprapara- 
tionen bereitzustellen, bei denen die genannten 
Nachteile nicht mehr auftreten. 

Demgemafl wurden die eingangs naher be- 
zeichneten Pigmentpraparationen gefunden. 

Als Pigmente, die in den erfindungsgemSBen 
Praparationen verwendet werden konnen, kommen 
anorganische Pigmente, organische Pigmente Oder 
deren Gemische in Betracht, wobei organische Pig- 
mente bevorzugt sind. 

Anorganische Pigmente, sind beispielsweise 
Eisenoxide. Titandioxide, Rufle. Bleichromat- 
Bieimolybdat-Pigmente, Nickeltitangelb-Pigmente 
oder Chrom(IH)oxid. 

Organische Pigmente, sind beispielsweise sol- 
che aus der Klasse der Monoazopigmente, z.B. 
Produkte, die sich von Acetessigarylidderivaten 
Oder von £-Naphtholderivaten ableiten, verlackten 
Monoazofarbstoffe, z.B. verlackte £-Oxynaphthoe- 
saurefarbstoffe, Disazopigmente, kondensierten 
Disazopigmente, lsoindolinderivate, Derivate der 
Naphthalin- oder Perylentetracarbonsaure. Arrthra- 
chinonpigmente, Thioindigoderivate, Azomethinde- 
rivate, Chinacridone, Perinone, Dioxazine. Pyrazolo- 
chinazolone, Ketogruppen enthaltenden polycycli- 



schen Verbindungen mit mindestens 4 kondensier- 
ten aromatischen und/oder heteroaromatischen 
Ringen, Phthalocyaninpigmente oder verlackten ba- 
sischen Farbstoffe. z.B. verlackte Triarylmethan- 

5 farbstoffe. 

Beispielhaft seien die anorganischen Pigmente 
Pigment Yellow 42 (C.I. 77 492). Pigment White 6 
(C.I. 77 891),Pigment Red 101 (C.I. 77 491). Pig- 
ment Blue 27 (C.I. 77 510). Pigment Blue 29 (C.I. 

io 77 007), Oder Pigment Black 7 (C.I. 77 266), sowie 
die organischen Pigmente Pigment Yellow 1 (C.I. 

11 680), Pigment Yellow 3 (C.I. 11 710), Pigment 
Yellow 12 (C.l. 21 090). Pigment Yellow 13 (C.I. 21 
100). Pigment Yellow 14 (C.l. 21 095). Pigment 

15 Yellow 16 (C.L 20 040), Pigment Yellow 17 (C.l. 21 
705), Pigment Yellow 34 (C.l. 77 603). Pigment 
Yellow 42 (C.l. 77 492). Pigment Yellow 74 (C.l. 11 
741), Pigment Yellow 83 (C.l. 21 108), Pigment 
Yellow 106. Pigment Yellow 108 (C.l. 68 240), 

20 Pigment Yellow 113, Pigment Yellow 117, Pigments 
Yellow 126. Pigment Yellow 127, Pigment vellow 
139, Pigment Yellow 185, Pigment Orange 5 (C.l. 

12 075), Pigment Orange 13 (C.l. 21 110), Pigment. 
Orange 16 (C.l. 21 160). Pigment Orange 34 (C.L 

25 21 115), Pigment Orange 36 (C.L 11 780), Pigment 
Orange 43 (C.L 71 105), Pigment Orange 67, Pig- 
ment Red 3 (C.L 12 120). Pigment Red 48:1 (C.L 
15 865:1), Pigment Red 48:4 (15 865:4), Pigment 
Red 49:1 (C.L 15630:1), Pigment Red 52:1 (C.l. 

30 15860:1), Pigment Red 53:1 (C.L 15585:1), Pigment 
Red 57 (C.L 15 850). Pigment Red 104 (C.l. 77 
605), Pigment Red 112 (C.l. 12 370), Pigment Red 
122 (C.L 73 915), Pigment Red 123 (C.l. 71 145), 
Pigment Red 146 (C.L 12 485). Pigment Red 169 

35 (C.L 45 160:2), Pigment Red 170, Pigment Violet 
19 (C.l. 46 500), Pigment Violet 23 (C.L 51 319), 
Pigment Violet 27 (C.L 42 555:3). Pigment Blue 1 
(C.L 42 595 : 2), Pigment Blue 15:1 (C.L 74 160), 
' Pigment Blue 15 : 3 (C.L 74 160), Pigment Blue 

40 15:6 (C.L 74 160). Pigment Blue 16 (C.l. 74 100), 
Pigment Blue 61 (C.l. 42 765:1), Pigment Blue 62, 
Pigment Green 7 (C.L 74 260), Pigment Green 8 
(C.L 10 008) Oder Pigment Green 36 (C.L 74 265) 
genannt. 

45 Besonders hervorzuheben sind soche Pigment- 

praparationen, die als anorganische Pigmente Tit- 
andioxide oder RuBe enthalten. 

Weiterhin besonders hervorzuheben sind sol- 
che Pigmentpraparationen, die als organische Pig- 

50 mente Monoazopigmente, insbesondere solche auf 
Basis von £-Naphthol oder £-Oxynaphthoes3ure, 
Disazopigmente, insbesondere solche auf Basis 
von Dichlorbenzidin, wobei Produkte. deren Kupp- 
lungskomponente aus der Acetessigester- oder Py- 
razolonreihe stammt, ganz besonders zu nennen 
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sind. lsoindolinpigmente. Phthalocyaninpigmente. 
insbesondere Kupferphthalocyaninpigmente, die 
gegebenenfalls chloriert sind. oder verlackte Tria- 
rylmethanfarbstoffe, insbesondere solche, die mit 
anorganischen Heteropolysauren verlackt sind, ent- 
hatten. 

Bei den Tensiden, die ein weiterer Bestandteil 
der erfindungsgemSBen PigmentprSparationen 
sind, handelt es sich im allgemeinen urn an sich 
bekannte Verbindungen. 

Als Tenside sind solche geeignet, die durch 
Addition von Ethyienoxid und gebebenenfalls Pro- 
pylenoxid an Ethylendiamin erhalten werden. Das 
Verhaltnis von Ethyienoxid:Proplyenoxid wird dabei 
so gewahlt, daB der Anteil an Ethyienoxid 46 bis 
100 Gew.-% , vorzugsweise 60 bis 90 Gew.-% und 
insbesondere 70 bis 85 Gew.-% jeweils bezogen 
auf das Gesamtgewicht von addiertem Ethyienoxid 
und Propylenoxid, betragt. Dies bedeutet, das der 
Anteil an Propylenoxid 0 bis 54 Gew.-% vorzugs- 
weise 10 bis 40 Gew.-% und insbesondere 15 bis 
30 Gew.-% jeweils bezogen auf das Gesamtge- 
wicht von addiertem Ethyienoxid und Propylenoxid 
betragt 

Das mittlere Molekulargewicht der Additions- 
produkte betragt im allgemeinen 5000 bis 40000, 
vorzugsweise 11000 bis 40000 und insbesondere 
•15000 bis 35000. 

Enthalten die Tenside neben Ethyienoxid auch 
Propylenoxid, so sind solche bevorzugt, die durch 
Addition zunachst von Propylenoxid an Ethylendi- 
amin und anschlieBend von Ethyienoxid erhalten 
werden. 

Wie oben bereits ausgefUhrt, handelt es sich 
bei den Tensiden im allgemeinen um an sich be- 
kannte Verbindungen. Sie sind groBtenteils han- 
deistiblich oder konnen nach Methoden, wie sie 
beispielsweise in J. Falbe, U. Hasserodt 
"Katalysatoren, Tenside und MineralSiadditive", 
Seiten 145 bis 147. Georg Thieme Verlag. Stutt- 
gart, 1978. genannt sind, erhalten werden. 

In den erfindungsgemSBen Pigmentpraparatio- 
nen betragt der Anteil an Pigment 70 bis 97 Gew.- 
%, vorzugsweise 75 bis 97 Gew.-% und insbeson- 
dere 80 bis 95 Gew.-%, jeweils bezogen auf das 
Gesamtgewicht der Preparation. Der Anteil an Ten- 
sid liegt bei 3 bis 30 Gew.-%. vorzugsweise 3 bis 
25 Gew.-% und insbesondere 5 bis 20 Gew.-%, 
jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Prepa- 
ration. 

Die erfindungsgemSBen PigmentprSparationen 
kQnnen ais weitere Bestandteile noch geringe Men- 
gen an Wasser und weitere in Pigmentzubereitun- 
gen Obliche Mittel in untergeordneter Menge (im 
allgemeinen bis zu ca. 5 Gew.-%, bezogen auf das 
Gesamtgewicht der Preparation) enthalten. In man- 
chen FSIIen kann es auch von Vorteil sein, den 
Anteil dieser Mittel auf Werte oberhalb von 5 Gew.- 



% zu erhQhen. 

Solche Mittel werden beispielsweise bei der 
Herstellung der PrMparationen, z.B. bei der Disper- 
gierung der Pigmente. oder der Isolierung der PrM- 
5 parationen, als Hilfsstoffe angewendet. Als ZusStze 
fOr diese Zwecke sind z.B. schaumverhUtende Mit- 
tel, Aluminiumhydroxid, saure Acrylharze und/oder 
pH-regulierende Mittel, wie Puffersubstanzen, Sau- 
ren oder Basen, z.B. Sulfonsauren oder Triethano- 
70 lamin, zu nennen. 

Die Herstellung der erfindungsgemaBen Prepa- 
ration erfolgt vorzugsweise durch Zugabe des Ten- 
sids zu einer wSssrigen Pigmentsuspension. Dabei 
kann man im allgemeinen auch solche waBrigen 
75 Pigmentsuspensionen verwenden, wie sie bei der 
Herstellung der Pigmente anfallen. 

Eine weitere bevorzugte Herstellungsweise be- 
steht darin, das Tensid zu dem als PreBkuchen 
vorliegenden Pigment zu geben, das daran an- 
20 schlieBend in einem handelsUblichen Mischer be- 
handelt wird. 

Die anschlieBende Trocknung erfolgt jeweils 
nach an sich bekannten Methoden, z.B. durch 
Schranktrocknung oder SprOhtrocknung. 
25 Es 1st aber auch moglich, die PrSparationen 

aus fertigem Pigment und Tensid durch EinrUhren, 
Kneten oder Mahlen, z.B. in einer Ruhrwerkskugel- 
mQhle, im Attrittor, in einer KugelmUhle Oder einer 
Sand- oder PerlmUhle, in waBrigen Medium und 
30 anschlieBender Trocknung herzustellen. 

Die neuen PrSparationen sind zur Pigmentie- 
rung von Bindemittelsystemen, z.B. von Acrylathar- 
zen, fOr die verschiedensten Anwendungen geeig- 
net, beispielsweise zum Farben oder Bedrucken 
35 von Papier, Tapeten, Dekorpapieren, Aluminiumfo- 
lie. Weich- oder Hart-PVC. Polyethylen, Poiypropy- 
len, Leder oder Kunstleder. 

Insbesondere elgnen sie sich zum Pigmentie- 
ren von w§Brigen oder waBrig-alkoholischen Druck- 
40 oder Lackfarben. Geeignete Alkohole sind hierbei 
z.B. Methanol, Ethanol oder Isopropanol. 

Es kSnnen aber auch Druckpasten zum Be- 
drucken von textilen Geweben hergestellt werden. 
Die mit den neuen PrSparationen pigmentierten 
45 Farben konnen nach dem Tiefdruck-, Flexodruck-, 
Siebdruck- oder Pigmentdruckverfahren oder nach 
dem Spritz-, Streich- oder Rakelverfahren aufge- 
bracht werden. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung 
so weiter erlautern. Die dort angegebenen Prozente 
sind Gewichtsprozente. 



Beispiele 

55 

Beispiel 1 
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217.4 g eines 23%igen Preflkuchens 
(entsprechend 50 g Pigment) von Pigment Yellow 
83 (C.I. 21 108) wurden mit 200 ml Wasser aufge- 
ruhrt und mit 31,2 g einer 25%igen Losung eines 
Tensids (erhalten durch Umsetzen von Ethylendi- 
amin mit Propylenoxid und dann mit Ethylenoxid; 
Ethylenoxid-Gehalt: 80 %, Molekulargewicht 
30000) in Wasser/lsopropanol (3:1 v/v) versetzt. 
Diese Suspension wurde eine Stunde bei 50 "C 
gerQhrt dann abgesaugt und bei 80 bis 90 "C 
getrocknet. 

Das dadurch gewonnene Pulver enthalt 86,5 
Pigment und ergibt im Rexodruck farbstarke und 
glanzende Andmcke. 



serbasis. 



Beispiel 5 

5 

Analog Beispiel 4 wurde Pigment Red 48:1 
(C.I. 15865:1) aufbereitet. Man erhielt eine Pig- 
mentpraparation, die durch einfaches Einruhren in" 
einen waBrigen Acrylatlack zu einer Flexo- Oder 
io Tiefdruckfarbe verarbeitet werden kann. Die Druck- 
farbe eignet sich hervorragend zur Herstellung von 
hochglSnzenden Drucken. 



75 Beispiel 6 



Beispiel 2 

Zu 550 g einer waflrigen Suspension von Pig- 
ment Yellow 13 (C.I. 21 100) (entsprechend 36 g 
Pigment) wurden 13,5 % (bezogen auf 100 % 
Pigment) des in Beispiel 1 genannten Tensids ge- 
geben und analog Beispiel 1 aufgearbeitet. 

Nach dem Trocknen erhielt man 40 g einer 
Pigmentpraparation, die hochglanzende und lasie- 
rende Andrucke ergibt. 



Beispiel 3 * 

187,3 g eines 26,7%igen Prefikuchen 
(entsprechend 50 g Pigment) von Pigment Orange 
5 (C.I. 12 075) wurden mit 10.4 g einer 75%igen 
Losung eines Tensids (wie in Beispiel 1 beschrie- 
ben) und 300 ml Wasser eine Stunde bei 60* C 
gerUhrt Diese Suspension wurde dann auf Raum- 
temperatur abgekOhlt, abgesaugt und im Trocken- 
schrank getrocknet. 

Mit der dadurch erhaltenen Pigmentpraparation 
lassen sich wasserverdilnnbare Flexo- und Tief- 
druckfarben mit hoher Farbstarke, hoher Lasur, ho- 
hem Glanz und sehr gutem Riefiverhalten herstel- 
len. 



Beispiel 4 

Zu einer Suspension von Pigment Red 57 (C.I. 
15 850), die durch mehrf aches Dekantieren von 
Reaktionssalzen befreit wurde, gab man, bezogen 
auf das Pigment, 15 % eines Tensids (wie in 
Beispiel 1 beschrieben). Nach einer RQhrzeit von 
einer Stunde bei 60 *C und anschlieBendem Ab- 
kOhlen auf Raumtemperatur wurde die waBrige Su- 
spension durch SprOhtrocknung in ein Pulver Qber- 
gefOhrt. 

Dieses Pulver eignet sich hervorragend fur 
hochwertige Flexo- und Tiefdruckfarben auf Was- 



Ein 30%iger waGriger Prefikuchen von Pigment 
Red 112 (C.I. 12 370) wurde in einem handelsiibli- 
chen Mischer mit 13,5 % eines Tensids (wie in 
20 Beispiel 1 beschrieben) intensiv vermischt. Nach 
Schranktrocknung und Mahlung erhielt man eine 
leichtdispergierbare Pigmentpraparation mit hohem 
Glanz- und Lasurniveau, 

25 

Beispiel 7 

In eine 60 *C warme Losung von 15,6 g eines 
Tensids (erhalten durch Umsetzen von Ethylendi- 

30 amin mit Propylenoxid und dann mit Ethylenoxid; 
Ethylenoxidgehalt: 75 %; Molekulargewicht: ca. 
30000) in 200 ml Wasser wurden 100 g feinteiliges 
Rohkupferphthalocyanin (erhalten durch Mahlen in 
einer Kugelmuhle) zusammen mit 56 g Isobutanol 

35 gegeben und unter ROhren 4 Stunden auf 90 " C 
erhitzt. Nach Rltration und Trocknung erhielt man 
115,4 g eines ^-Kupferphthalocyaninpigments. Die 
Preparation kann durch Ruhren in einem wafirigen 
Druckfarbenbindemittel dispergiert werden. Die er- 

40 haltenen Drucke zeigen hohen Glanz, Lasur und 
Farbstarke. 



Beispiel 8 

45 

265 g eines feuchten Pretfkuchens eines kri- 
stallinen j9-Kupferphthalocyaninpigments, enthal- 
tend 100 g Pigment, wurden in 600 ml Wasser bei 
60 "C suspendiert und mit 15,6 g eines Tensids 
so (wie in Beispiel 1 beschrieben) versetzt. Nach 
Trockung erhielt man 115 g eines /9-Kupferphthalo- 
cyaninpigments mit hervorragenden Eigenschaften 
in waflrigen Flexo- und Tiefdruckfarben. 

55 

Beispiel 9 

140 g eines feuchten Prefikuchens eines Kup- 
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ferphthalocyaninpigments der a-Modifikation 
(entsprechend 50 g Pigment) wurden in 200 ml 
Wasser suspendiert und bei 60 *C mit 10.25 g 
eines Tensids (erhalten durch Umsetzen von Eth- 
ylendiamin mit Propylenoxid und dann mit Ethylen- 
oxid; Ethylenoxidgehalt 70 %; Molekulargewicht: 
ca. 25000) yermischt und 2 Stunden gerOhrt Nach 
Rltration und Trocknung erhielt man 60 g eines 
Kupferphthalocyaninpigments der a-Modifikation, 
das in wa/3rigen Druckfarben hervorragende Glanz- 
und Lasurwerte ergibt 



Beispiel 10 

100 g feuchtes Preflgut von Pigment Green 7 
(C.i. 74 260), entsprechend 50 g Pigment, wurden 
in 160 ml Wasser bei 60* C verrOhrt und mit 7,5 g 
eines Tensids (wie in Beispiel 1 beschrieben) bei 
90* C 2 Stunden homogensisiert. Nach SprUhtrock- 
nung erhielt man 57 g eines Kupferphthalocyanin- 
pigments mit hervorragender Dispergierbarkeit und 
Fafbstarke in wSBrigen Druckfarben. 



AnsprUche 

1. Feste Pigmerrtpraparationen, enthaltend 70 
bis 97 Gew.-% , bezogen auf das Gesarntgewicht 
der Praparation, eines oder mehrerer Pigmente so- 
wie 3 bis 30 Gew.-%, bezogen auf das Gesarntge- 
wicht der Praparation, mindestens einen Tensids, 
das ein Additionsprodukt von Ethylenoxid und ge- 
gebenfalls Propylenoxid an Ethyiendiamin darstellt, 
wobei der Anteil an Ethylenoxid 46 bis 100 Gew.- 
%, bezogen auf das Gesarntgewicht von addiertem 
Ethylenoxid und Propylenoxid, betragt und das Ad- 
ditionsprodukt ein mittieres Molekulargewicht von 
5000 bis 40000 aufweist. 

2. Feste Pigrnentpraparationen nach Anspruch 
1, dadurch gekennzeichnet, da/3 sie 75 bis 97 
Gew.-%, bezogen auf das Gesarntgewicht der Pra- 
paration, eines oder mehrerer Pigmente sowie 3 
bis 25 Gew.-%, bezogen auf das Gesarntgewicht 
der Preparation, mindestens eines Tensids enthal- 
ten. 

3. Feste Pigmerrtpraparationen nach Anspruch 
1 , dadurch gekennzeichnet, da/3 sie als Tensid ein 
Additonsprodukt von Ethylenoxid und Propylenoxid 
an Ethyiendiamin enthalten, wobei der Anteil an 
Ethylenoxid 60 bis 90 Gew.«%, bezogen auf das 
Gesarntgewicht von addiertem Ethylenoxid und 
Propylenoxid, betrSgt. 

4. Feste Pigmerrtpraparationen nach Anspruch 
1, dadurch gekennzeichnet, da!3 sie ein Tensid 
enthalten, das ein mittieres Molekulargewicht von 
11000 bis 40000 aufweist 

5. Feste Pigmerrtpraparationen nach Anspruch 



1, dadurch gekennzeichnet, da/3 sie als Pigmente 
anorganische Pigmente, organische Pigmente oder 
deren Gemische enthalten. 

6. Feste PigmentprSparationen nach Anspruch 
5 1, dadurch gekennzeichnet, da/3 sie als anorgani- 
sche Pigmente Eisenoxide, Titandioxide, Ru/3e, 
Bleichromat-Bleimolybdat-Pigmente, 
Nickeltitangelb-Pigmente oder Chrom(ll!)oxid ent- 
halten. 

to 7. Feste Pigmentpraparationen nach Anspruch 

1 , dadurch gekennzeichnet, da/3 sie als organische 
Pigmente solche aus der Klasse der Monoazopig- 
mente. verlackten Monoazofarbstoffe, Disazopig- 
mente, kondensierten Disazopigmente, Isoindolin- 

15 derivate. Derivate der Naphthalin- oder Perylente- 
tracarbonsaure, Anthrachinonpigmente, Thioindigo- 
derivate, Azomethinderivate, Chinacridone, Perino- 
ne. Dioxazine, Pyrazolochinazolone, Ketogruppen 
enthaltenden polycyclischen Verbindungen mit 

20 mindestens 4 kondensierten aromatischen und/oder 
heteroaromatischen Ringen, Phthalocyaninpigmen- 
te oder verlackten basischen Farbstoffe enthalten. 

8. Verwendung der festen Pigmentpraparatio- 
nen gema/J Anspruch 1 zum Pigmentieren von 

25 wa/3rigen oder waflrig-aikoholtschen Druck- Oder 
Lackfarben. 
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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung eines Pigmentgranulats, dadurch gekennzeichnet, 
daB ein organisches Pigment wahrend des Finishes in 
einem organischen Oder waBrig-organischen Medium 
mit einem Wachs Oder einem wachsartigen Polymer 
ve'rsetzt wird, und die nach dem Entfernen des organi- 
schen Ldsemittels durch Wasserdampfdestillation Oder 
Auswaschen mit Wasser emaltene waBrige Suspension 
spruhgetrocknet wird. 
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Beschreibung 



[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her- 
stellung einer organischen Faromittelzusammenset- 
zung in Granulatform, bestehend aus mit Wachs 
belegten organischen Pigmenten. 
[0002] Organische Pigmente fallen bei der Herstel- 
lung meist in Form von Pulvern an. Die Pulver bestehen 
aus sehr kleinen Teilchen und sind daher stark stau- 
bend. Staubentwicklung filhrt zur ^Contamination von 
Geraten, Anlagen und Produkten, so da3 vor allem bei 
Produktumstellungen Reinigungsarbeiten mit hohem 
finanziellem und zeitlichem Aufwand durchgefOhrt wer- 
den mQssen. Dadurch ergeben stch Forderungen sei- 
tens der Pigmentverarbeiter zur Bereitstellung 
nichtstaubender Pigmentformen. 
[0003] Zur Nutzung mQssen Pigmente im An wen - 
dungsmedium dispergiert werden. Liegen die Pigmente 
als Pulver vor, erfolgt die Dispergierung meist mit 
hohem Energieeintrag, z.B. bei der Verwendung von 
Zweischneckenextrudern in der Kunststoffeinfarbung. 
Vorteilhaft fur die Anwendung sind deshalb Pigmente, 
die in einer vordispergierten Form vorliegen. 
[0004] Die JP 10-251533 beschreibt Chinacridon- 
pigmente, die durch eine Wachsbeiegung Qber einen 
Isobutanolfinish in eine vordispergierte Form gebracht 
werden. Die mit Wachs belegten Chinacridonpigmente, 
die eine PartikelgrdBe von etwa 0,05 bis 0,3 u.m besit- 
zen, werden als Pulver eingesetzt und besitzen somrt 
den Nachteii der Staubentwicklung. 
[0005] Die DE-A1-29 40 156 und WO 92/07912 
beschreiben Verfahren zur Herstellung von staubar- 
men, frei flieBenden Pigmentgranulaten durch Verwen- 
dung eines FlieBbettverfahrens. Durch Durchbiasen von 
Luft durch das Pigmentpulver wird ein FlieBbett aus auf- 
gewirbeltem Pigmentpulver erzeugt, das mit einer waB- 
rigen Lfisung, Dispersion oder Emulsion eines 
Granulierhilfsmittels besprOht wird. 
[0006] Bei einem anderen Verfahren (DE 39 35 815 
C2) wird das Pigment in einem Mischgranulator mit 
einer Wachsdispersion besprOht. Diese Verfahren sind 
mit dem Nachteii behaftet, daB das Pigment nicht in 
einer fur die spatere Anwendung gunstigen vordisper- 
gierten Form vorliegt, da die Oberflache der Pigment- 
partikel nur unvollstandig mit dem Wachs Oder dem 
Hilfsmittel belegt ist. AuBerdem ist es nicht moglich, 
jedes Pulverpigment zu einem FlieBbett zu verwirbeln ( 
Powder Technolgy 57, 127-133 (1989)), so daB diese 
Methode nicht allgemein verwendet werden kann. 
[0007] Die genannten Verfahren besitzen entweder 
den Nachteii, daB ein vordispergiertes, aber stauben- 
des Pigmentpulver (JP 10-251 533) oder daB ein 
nichtstaubendes, aber unzureichend vordispergiertes 
Pigmentgranulat hergestellt wird. AuBerdem gehen die 
bekannten Verfahren zur Herstellung einer nichtstaub- 
enden Pigmentform von fertigem Pigmentpulver aus 
und veru rsach en daher zusatzliche Arbeitsschritte, die 
die Kosten erhohen. 



[0008] Aufgabe der voriiegenden Erfindung ist es, 
ein Verfahren zur Herstellung staubfreier, rieselfahiger 
und leicht dispergierbarer organischer Pigmente bereit- 
zustellen, das im Vergleich zur Herstellung des entspre- 
5 chenden Pigmentpulvers keine zusatzlichen 
ProzeBschritte benotigt 

[0009] Es wurde gefunden, daB sich die im Stand 
der Technik aufgefuhrten Nachteile Qberraschender- 
weise durch eine Spruhtrocknung von organischen Pig- 
to menten, die wahrend eines bei der Pigmentherstellung 
durchzufuhrenden Finishprozesses mit einer Wachs- 
oder Polymerschicht umhultt wurden, gelost werden. 
[0010] Gegenstand der voriiegenden Erfindung ist 
ein Verfahren zur Herstellung eines leicht dispergierba- 

15 ren Pigmentgranulats, dadurch gekennzeichnet, daB 
ein organisches Pigment wahrend des Finishprozesses 
in einem organischen oder waBrig-organischen 
Medium mit einem Wachs oder wachsartigen Polymer 
versetzt wird, dann das organische Losemittel entfernt 

20 wird, beispielsweise durch Wasserdampfdestillation 
oder Auswaschen mit Wasser, und eine waBrige Sus- 
pension des Pigments spruhgetrocknet wird. 
[0011] Wahrend des Finishprozesses werden die 
Pigmentpartike! mit dem Wachs oder wachsartigen 

25 Polymer in innigen Kontakt gebracht. Nach Entfernen 
des Ldsemittels durch Wasserdampfdestillation wird 
eine sprQhfahige waBrige Suspension erhalten. Den- 
noch kann es zweckmaBig sein, die Suspension vor der 
Spriihtrocknung abzufiltrieren und durch Waschen 

30 eventuell vorhandene Salze zu entfernen und den durch 
die Filtration erhaftenen PreBkuchen wieder zu einer 
spruhfahigen Suspension anzuriihren. 
[0012] Belm Auswaschen mit Wasser wird zweck- 
maBigerweise so verfahren, dass der Feststoff abfil- 

35 triert, mit Wasser losemittelfrei gewaschen und der 
dabei entstandene PreBkuchen mit Wasser zu einer 
sprOhfahigen Suspension verdunnt wird. 
[0013] Durch die Spruhtrocknung wird zum einen 
eine Granulierung in eine geeignete PartikelgroBe 

40 erreicht, ohne daB die wahrend des Losemittelfinishs 
erzielte UmhOllung der Pigmentpartikel mit dem Wachs 
oder Polymer beschadigt wird. Zum anderen wird die 
bei der Herstellung von Pigmentpulvern notwendige 
Trocknung und Mahlung vermieden. 
45 [0014] Die erfindungsgemaBen Pigmentgranulate 
weisen einen mittleren Teilchendurchmesser von 0,05 
bis 5 mm auf. Besonders bevorzugt sind Granulate mit 
Teilchendurchmessem im Bereich von 0,1 bis 2 mm. 
Durch ihre meist kugelf6rmige Gestalt sind die Granu- 
so late rieselfahig und damit gut dosierbar. Aufgrund ihrer 
GroBe und Gewichtes sind die Granulate besonders 
staubarm. 

[0015] Als organische Pigmente kommen z.B. Azo- 
pigmente, wie Monoazo-, Disazo-, Naphtol-, Metallkom- 
55 plexpigmente, wie auch polycyclische Pigmente, wie 
Isoindolinon- und Isoindolinpigmente, Anthanthron-, 
Thioindigo-, Chinophthalon-, Anthrachinon-, Dioxazin-, 
Phthalocyanin-, Chinacridon-, Perylen-, Perinon-, Dike- 
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topyrrolopyrrol- und Azomethinpigmente, in Betracht. 
[0016] Wachse sind nicht einheitlich chemisch defi- 
niert und bilden eine Gruppe von Stoffen mit gleichen 
Oder ahnlichen Gebrauchseigenschaften, gekenn- 
zeichnet durch besondere physikalische Eigenschaften. 
So bezeichnet der Begriff "Wachs" eine Reihe naturli- 
cher Oder kOnstlich gewonnener Stoffe, die in der Regel 
folgende Eigenschaften aufweisen: Bei 20°C knetbar, 
test bis brtichig hart, grob bis feinkristallin, durchschei- 
nend bis opak, jedoch nicht glasartig; uber 40°C ohne 
Zersetzung schmelzend, schon wenig oberhalb des 
Schmelzpunktes verhattnismaBig niedrigviskos und 
nicht fadenziehend, stark temperaturabhangige Konsi- 
stenz und Loslichkelt, unter leichtem Druck polierbar 
(vgi. Ulimanns Encyklopadie der technischen Chemie, 
Band 24, 4. Auflage 1983, S. 1-49, Verlag Chemie, 
Weinheim und R6mpps Chemie-Lexikon, Band 6,8. 
Auflage1988, S. 463, Franck'sche Veriagsh and lung). 
[001 7] Als Wachse werden bevorzugt: Natur- 
wachse, wie Pflanzenwachse, z.B. Camaubawachs, 
Candellilawachs, und tierische Wachse, z.B. Bienen- 
wachs, modifizierte Naturwachse, wie z.B. Paraffin- 
wachse, Mikrowachse, teilsynthetische Wachse, wie 
z.B. Montanesterwachse, Oder vollsynthetische 
Wachse, wie Polyolefinwachse, z.B. Polyethylen und 
Polypropylenwachse, Polyethylenglykolwachse, Cyclo- 
otefincopolymerwachse, Amidwachse, wie z.B. N,N'- 
Distearylethylendiamin, sowie chlor- oder fluorhaltige 
Polyolefinwachse oder Polyethylen-Polytetrafluorethy- 
len-Wachsmischungen. 

[0018] Besonders bevorzugt sind Polyolefin- 
wachse, sowie polare Gruppen enthaltende Polyolefin- 
wachse, entstanden durch nachtragliche Oxidation des 
Polyolefinwachses, durch Pfropfreaktion mit Carbon- 
saure-, Carbonsaureester-, Carbonsaureanhydrid- oder 
Hydroxygruppen enthaltenden Monomeren oder durch 
Copoiymerisation aus einem Olefin und einem Carbon- 
saure-, Carbonsaureester-, Carbonsaureanhydrid- oder 
Hydroxygruppen enthaltenden Monomer. 
[0019] Als Polymere sind h6hermolekulare Verbin- 
dungen, die einen wachsartigen Charakter aufweisen 
und vorzugsweise durch Polykondensations- oder Poly- 
additionsverfahren hergestellt wurden, geeignet, z.B. 
thermoplastische Polyester-, Epoxid-, Styrol-Acrylat- 
Copolymer-, Styrol-Butadien-Copolymer-, Cyclooiefin- 
copolymer-Harze, wie z. B. ^Topas. 
[0020] Urn eine ausreichende L6slichkeit bei erhoh- 
ter Temperatur in organischen Lfisungsmitteln zu besit- 
zen, besitzen die Polymere meist ein Zahlenmittel des 
Molekulargewichts (M n ) von bis zu 20000. Bevorzugt 
sind Wachse mit einem Zahlenmittel des Molekularge- 
wichts (M n ) bis zu 10000, besonders bevorzugt mit 
einem Zahlenmittel des Molekulargewichts (M n ) bis zu 
5000. 

[0021] Der Tropfpunkt der erfindungsgemaB einge- 
setzten Wachse oder die Erweichungstemperatur der 
Polymere liegt vorzugsweise im Bereich von 60 bis 
180°C, besonders bevorzugt im Bereich von 80 bis 



140°C. 

[0022] Je nach Anwendungsgebiet des Pigment- 
granulates kann die Menge und die Art des Wachses 
oder Polymers variieren, vor allem urn die Vertraglich- 
5 keit mit dem Anwendungsmedium zu gewahrleisten. 
Urn ein definiertes Eigenschaftsprofil zu erzeugen, ist 
es auch mfiglich, eine Mischung aus mindestens zwei 
verschiedenen Wachsen oder Polymeren zu verwen- 
den. 

10 [0023] ZweckmaBigerweise wird das organische 
Pigment in elner Menge von 50 bis 99 Gew.-%, vorzugs- 
weise aus 60 bis 95 Gew.-%, und das Wachs oder Poly- 
mer in einer Menge von 1 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 
aus 5 bis 40 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht 
75 des Pigmentgranulats, eingesetzt. 

[0024] Unter FinishprozeB versteht der Fachmann 
eine Nachbehandlung des bei der Synthese entstande- 
nen Rohpigments, meist in Form eines wasserfeuchten 
PreBkuchens, einer waBrigen Pigmentsuspension oder 
20 eines Trockenpigments, in einem Finishmedium, z.B. in 
einem organischem Losungsmittel oder einer Mischung 
aus Wasser und organischem L6sungsmittel, um eine 
fur die spatere Anwendung vorteilhafte Kristallform 
und/oder Kristallmodifikation zu erzeugen. ZweckmaBi- 
25 gerweise wird dabei eine 2 bis 30 gew.-%ige Suspen- 
sion des Rohpigments oder RohpigmentpreBkuchens 
im Finishmedium, gegebenenfalls unter Erhitzen, unter 
Zugabe des Wachses oder Polymers geruhrt, geknetet 
und/oder unter RQckfluB erhitzt. 
30 [0025] Als Finishmedium wird vorzugsweise ein sol- 
ches organisches Losungsmittel oder eine solche 
Mischung aus Wasser und einem organischen 
L6sungsmittel ausgewahlt, das bei der Finish-Tempera- 
tur das verwendete Wachs oder Polymer partiell oder 
35 vollstandig I6st und durch Wasserdampf destination oder 
Auswaschen entfernt- werden kann. Bevorzugte 
LGsungsmittel sind aliphatische Alkohole, wie z.B. n- 
Butanol, Isobutanol, n-Octanol, Isooctanol; aromatische 
Kohlenwasserstoffe, wie z.B. Benzol, Toluol, Xylol, Kre- 
40 sol, Chlorbenzol, 1 ,2-Dichlorbenzol; Ester wie z.B. 
Ethylacetat, Butylacetat; Ketone wie z.B. Methylethylke- 
ton, Methylisobutylketon oder Cyclohexanon; dipolar 
aprotische Losungsmittel wie z.B. N-Methylpyrrolidon, 
Dimethylsulfoxid Oder Sulfolan. 
45 [0026] Die Finish-Temperaturen kGnnen beispiels- 
weise im Bereich von 20 bis 200°C, vorzugsweise 60 bis 
180°C, liegen. Der FinishprozeB dauert ZweckmaBiger- 
weise 1 bis 24 Stunden, bevorzugt 2 bis 1 0 Stunden. Es 
kann vorteilhaft sein, den Finishprozess so durchzufuh- 
50 ren, dass zunachst, z.B. fur 1 - 10 Stunden aiif 60 bis 
200°C erhitzt, dann auf 1 00 bis 20°C abgekuhlt und das 
Wachs oder Polymer zugegeben wird, und dann erneut 
auf 60 bis 200°C erhitzt wird. Es ist auch moglich, das 
Wachs oder Polymer wahrend des Finis hprozesses 
55 dem Finishansatz direkt, d.h. ohne zwischenzeitliches 
Abkuhlen, zuzugeben. 

[0027] Bei dem FinishprozeB wird das ublicher- 
weise lipophile Pigment von der organischen Phase 



3 



5 



EP 1 081 195 A2 



6 



(L6sungsmittel und Wachs/Polymer) umhullt. Diese Vor- 
gehensweise bietet den Vorteil, daB das Pigment fein- 
verteilt in der organischen Phase voriiegt. Eine 
endgultige Bedeckung der Pigmentoberflache mit 
Wachs/Polymer wird durch die Abtrennung des 
Losungsmittels erreicht, was durch eine Wasserdampf- 
destillation (Temperatur z.B. 80 bis 100°C) Oder durch 
Auswaschen mit Wasser auf einem Fitter, zweckmaBig 
bei 20 bis 95°C, geschieht. Danach liegt eine waBrige 
Suspension von mit Wachs/Polymer belegten Pigmen- 
ten vor. Die Suspension wird gegebenenfalls mit Was- 
ser auf die gewunschte Konzentration, 
zweckmaBigerweise auf eine 5 bis 30 gew.-%ige Sus- 
pension des mit Wachs/Polymer belegten Pigments, 
eingestellt, gegebenenfalls mit Hilfe einer Kolloidmuhle 
Oder eines vergleichbaren Aggregates homogenisiert 
und anschlieBend zum Granulat spruhgetrocknet. In 
manchen Fallen kann fOr eine optimale Benetzung der 
Pigmentoberflache mit dem Wachs/Polymer die Zugabe 
eines Tensids gunstig sein. AlsTenside kommen sowohl 
kationische Tenside, wie z.B. quartare Ammonium- 
salze, langkettige Alkylamine (im neutral bis schwach 
saurem pH-Bereich); anionische Tenside wie z.B. Car- 
bonsauren, Sulfonsauren, Sulfosaureester, wie z.B. 
Sulfobernstein-saureester. und deren Salze; Ampho- 
tenside, wie z.B. Betaine und nichtionische Tenside, wie 
z.B. Zuckeralkylate und -acylate, ethoxylierte Zuckeral- 
kylate und -acylate, Glycerinester, Polyethylenglykole- 
ster und ethoxylierte Fettsauren. Fettalkohol- und 
Fettaminethoxylate, in Betracht. 

[0028] Das Tensid kann vor dem Finish oder wah- 
rend des Finishprozesses zugegeben werden. 
[0029] Zur Sprtlhtrocknung sind SpruhtQrme mit 
EinstoffdQse oder SprQhtQrme, die eine Aufbaugranulie- 
rung durchfuhren (z.B. Fluidized bed Spray Drier), 
geetgnet Bei SprQhturmen mit EinstoffdQse wird die 
Suspension in Form grSBerer Tropfen versprGht und 
das Wasser verdampft Liegen die Temperaturen im 
Spruhturm oberhalb des Tropfpunktes des Wach- 
ses/Polymers, schmilzt das Wachs/Polymer auf und 
verlauft zu einem kugelf6rmigen Granulat mit glatter 
Oberflache. 

[0030] Bei FSD-SprGhturmen wird die Suspension 
zu einem feinen Pulver versprOht Die kraftige Fluidisie- 
rung im FlieBbett und die Rezirkulation der durch die 
Abluft mitgerissenen Feinpulverpartikel, die in einem 
Vorzyklon abgeschieden werden, bewirken, daB die 
SprQhtrocknung in einer turbulenten Pulverwoike statt- 
findet. Hierdurch entsteht ein Puderungseffekt und bei 
Temperaturen im Turm oberhalb des Tropfpunktes des 
Wachses/Polymers verkleben die Partikel zu einem 
himbeerfSrmigen Granulat. Die Restfeuchte und die 
Granulometrie werden im FlieBbett kontrolliert. 
[0031] Die Gaseintrittstemperatur im Spruhturm 
liegt normalerweise im Bereich von 180 bis 300°C, 
bevorzugt 190 bis 280°C, die Gasaustrittstemperaturim 
Bereich von 70 bis 150°C, bevorzugt 90 bis 130°C. 
[0032] Die Granulate konnen zum Einfarben von 



hochmolekularen organischen Materialien eingesetzt 
werden. Diese konnen naturlicher oder synthetischer 
Herkunft sein. Es kann sich z.B. urn Naturharze, trock- 
nende Oele oder Kautschuk handeln. Es kann sich aber 

5 auch urn abgewandelte Naturstoffe handeln, wie z.B. 
Chlorkautschuk, Cellulosederivate, wie Celluloseester 
oder Celluloseether, und besonders urn vollsyntheti- 
sche organ ische Polymere (Kunststoffe), die durch 
Polymerisation, Polykondensation oder Polyaddition 

10 hergestellt sind. Aus der Klasse der durch Polymerisa- 
tion hergesteilten Kunststoffe seien besonders folgende 
genannt: Polyolefine, wie z.B. Polyethylen, Polypropy- 
len, Polyisobutylen, und substituierte Polyolefine, wie z. 
B. Polystyrol, Polyvinylchlorid, Polyvinyiidenchlorid, 

?5 Polyvinylacetale, Polyacrylnitril, Polyacrylsaure, Poly- 
methacrylsaure, Polyacrylsaure- und Polymethacryl- 
saureester oder Polybutadien, sowie Copolymerisate 
davon. Aus der Klasse der durch Polyaddition und Poly- 
kondensation hergesteilten Kunststoffe seien genannt: 

20 Polyester, Polyamide, Polyimide, Polycarbonate, Polyu- 
rethane, Polyether, Polyacetale, sowie die Kondensati- 
onsprodukte von Formaldehyd mit Phenolen 
(Phenoplast) und die Kondensationsprodukte von 
Formaldehyd mit Harnstoff, Thioharnstoff und Melamin 

25 (Aminoplaste). 

[0033] Das genannte hochmolekulare organische 
Material kann einzeln oder in Mischungen in Form von 
Kunststoffmassen oder -schmelzen vorliegen. Es kann 
auch in Form seiner Mo nomere vorliegen, die nach dem 

30 Farben polymerisiert werden. 

[0034] Die erfindungsgemaBen Pigmentgranulate 
konnen in jedem Mengenvemaltnis, das zum Einfarben 
des hochmolekularen organischen Materials notwendig 
ist, eingesetzt werden, ublicherweise in Mengen von 0,1 

35 bis 30 Gew.-%, bevorzugt 1 bis 20 Gew.-%, bezogen auf 
das Gesamtgewicht des pigmentierten hochmolekula- 
ren organischen Materials. 

[0035] Zum Einfarben des hochmolekularen organi- 
schen Materials k6nnen die erfindungsgemaBen Gra- 

40 nuiate fur sich alieine eingesetzt werden. Zur 
Einstellung verschiedener FarbtSne oder Farbeffekte ist 
es auch moglich, andere Farbmittel, wie z.B. weiBe, far- 
bige oder schwarze Pigmente, sowie Effektpigmente 
zusatzlich neben den erfindungsgemaBen Granulaten 

45 dem hochmolekularen organischem Material zuzuset- 
zen. 

[0036] Die Granulate stelien hochkonzentrierte 
Farbmittel dar, in denen die Pigmente in einer vordisper- 
gierten Form, ahnlich einem Masterbatch, vorliegen. 

so Zum Einfarben des hochmolekularen organischen 
Materials muB daher keine groBe Dispergierarbeit mehr 
geleistet werden und es geniigt z.B. ein Durchmischen 
der erfindungsgemaBen Granulate mit dem hochmole- 
kularen organischen Material in RollmQhlen, Mixern, 

55 anderen Mahlaggregaten oder im Einschneckenextru- 
der. 
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Belspiele 
Beispiel 1 

[0037] 27,1 kg salzfreier, wasserfeuchter Pressku- 
chen von ungefinishtem Rohpigment P.Y. 180 (ent- 
spricht 7,5 kg Trockenpigment) werden in 33,5 kg 
Wasser mit Hilfe eines FaBrOhrers dispergiert Nach 
Zugabe von 80,8 kg Isobutanol und 5,0 kg des Potyethy- 
lenwachses PED 522 (Clariant GmbH) wird der Ansatz 
5 Stunden bei 150°C gerOhrt Dabei finden der Finish- 
prozeB und die Wachsbelegung des Plgmentes statt. 
Nach dem Finish wird das Isobutanol durch Wasser- 
dampfdestillation entfernt und man erhalt eine waBrige 
Suspension von mit Wachs belegtem Pigment RY. 180. 
Durch Zugabe von Wasser wird die Suspension auf 
eine Feststoffkonzentration von 10 Gew.-% gestellt, 
dispergiert und durch Passieren durch eine Kolloid- 
MOhle homogenisiert. AnschlieBend wird die homogene 
Suspension in einem FSD-SprOhturm versprOht und 
dabei granuiiert (Gaseintrittstemperatur: 190°C; Gas- 
austrittstemperatur: 100°C; Bettemperatur: 75°C). 
Man erhalt ein Pigmentgranulat mit himbeerartiger 
Struktur. 

[0038] Das Staubverhalten des Granulates wird mit 
Hilfe eines SedimeritationsstaubmeBge rates ermittelt. 
Dte Probe fallt aus einem Beschickungssystem durch 
ein Fallrohr und prallt auf eine Bodenplatte. Der zeitliche 
Verlauf der Sedimentation wird photometrisch gemes- 
sen. 

Die MeBskala reicht von 0 (nicht staubend) bis 1 6 (stark 
staubend). 

[0039] Die Staubzahl betragt 1,1, wahrend das ent- 
sprechende Pulverpigment eine Staubzahl von 15,9 
hat. Die Coioristik wurde in Polyethylen geprOft und ent- 
spricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 2 

[0040] Durchfuhrung wie Beispiel 1 , jedoch mit fol- 
gendem Ansatz: 

25,32 kgfeuchter PreBkuchen P.Y. 180 (entspricht 
7,0 kg Trockenpigment) 
31,10 kg Wasser 
75,54 kg isobutanol 

3,0 kg Wachs PED 522 (Clariant GmbH) 

Die Staubzahl betragt 0,1 . Die Coioristik wurde in Polye- 
thylen gepruft und entspricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 3 

[0041] Durchfuhrung wie Beispiel 1 , jedoch mit fol- 
gendem Ansatz: 

25,32 kg feuchter PreBkuchen RY. 180 (entspricht 
7,0 kg Trockenpigment) 



30,50 kg Wasser 
76,09 kg Isobutanol 

3,0 kg Wachs PE 890 (Copolymer aus Vinylacetat 
und Ethylen) 

5 

Die Coioristik wurde in Polyethylen gepruft und ent- 
spricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 4 

10 

[0042] 27,1 kg salzfreier, wasserfeuchter Press ku- 
chen des ungefinishten Rohpigments RY. 180 (ent- 
spricht 7,5 kg Trockenpigment) werden in 33,5 kg 
Wasser mit Hilfe eines FaBrOhrers dispergiert. Nach 

75 Zugabe von 80,8 kg Isobutanol und 5,0 kg des Polyethy- 
ienwachses PED 522 (Clariant GmbH) wird der Ansatz 
5 Stunden bei 150°C geruhrt Dabei finden der Finish- 
prozeB und die Wachsbelegung des Pigmentes statt. 
Nach dem Finish wird das Isobutanol durch Wasser- 

20 dampfdestillation entfernt und man erhalt eine waBrige 
Suspension von mit Wachs belegtem Pigment P.Y. 1 80. 
Durch Zugabe von Wasser wird die Suspension auf 
eine Feststoffkonzentration von 10 Gew.-% gestellt, 
dispergiert und durch Passieren durch eine Kolloid- 

25 Muhle homogenisiert AnschlieBend wird die homogene 
Suspension in einem Spruhturm mit EinstoffdOse ver- 
spruht (Gaseintrittstemperatur: 260°C; Gasaustrittstem- 
peratur: 120°C). Man erhalt ein kugelformiges 
Pigmentgranulat. 

30 Die Coioristik wurde in Polyethylen gepruft und ent- 
spricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 5 27,1 kg salzfreier, wasserfeuchter Pressku- 
chen von ungefinishtem Rohpigment RR. 122 (ent- 

35 spricht 6,1 kg Trockenpigment) werden in einer 

Mischung aus 38,3 kg Isobutanol, 1 kg 33 gew.-%iger 
Natronlauge und 10,2 kg Wasser dispergiert. Nach 
Zugabe von 3,34 kg des Polyethylenwachses PED 522 
(Clariant GmbH) wird das Pigment 5 Stunden bei 125°C 

40 gefinisht. Das Isobutanol wird durch Wasserdampfde- 
stillation entfernt und man erhalt eine waBrige Suspen- 
sion von mit Wachs belegten RR. 122. 

[0043] Durch Zugabe von Wasser wird die Suspen- 
45 sion auf eine Feststoffkonzentration von 10 Gew.-% 
gestellt, dispergiert und durch Passieren durch eine 
Kollotd-Muhle homogenisiert. AnschlieBend wird die 
homogene Suspension in einem FSD-SprOhturm ver- 
spruht und dabei granuiiert. Man erhalt ein Pigmentgra- 
so nulat mit himbeerartiger Struktur. Die Coioristik wurde in 
Polyethylen gepruft und entspricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 6 

55 [0044] 33,5 kg salzfreier, wasserfeuchter Press ku- 
chen (22,2 Gew.-%) von ungefinishtem Rohpigment 
P.O. 72 (entspricht 7,4 kg Trockenpigment) werden in 
33,9 kg Wasser mit Hilfe eines FaBrOhrers dispergiert. 
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Nach Zugabe von 50,9 kg Isobutanol wird der Ansatz 3 
Stunden bei 160°C geruhrt AnschlieBend wird unter 
Druck 1,86 kg ®Licowax PED 121 (Clariant GmbH) 
zugegeben und eine weitere Stunde bei 160°C geruhrt. 
Nach dem Finishprozess wird das Isobutanol durch 
Wasserdampfdestillation entfernt und man erhalt eine 
wassrige Suspension von mit Wachs belegtem P.O. 72. 
Die wassrige Suspension wird durch Passieren durch 
eine Kolloid-MQhle homogenisiert. AnschlieBend wird 
die homogene Suspension in einem Spruhturm mit Ein- 
stoffdGse verspruht (Gaseintrittstemperatur: 260°C; 
Gasaustrittstemperatur: 120°C). Man erhalt ein kugel- 
formiges Pigmentgranulat. 

Die Colonstik des Granulats wurde in Polyethylen 
gepriift und entspricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 7 

[0045] 35,7 kg salzfreier, wasserfeuchter Pressku- 
chen (20,8 Gew.-%) von ungefinishtem Rohpigment 
P.O. 72 (entspricht 7,4 kg Trockenpigment) werden in 
31,7 kg Wasser mit Hilfe eines FaBrOhrers dispergiert. 
Nach Zugabe von 50,9 kg Isobutanol wird der Ansatz 3 
Stunden bei 1 60°C geruhrt AnschlieBend werden unter 
Druck 1 ,98 kg ®Licowax PED 121 (Clariant GmbH) und 
4,96 kg ®Tergitol 15-S-20 (Union Carbide) zugegeben 
und eine weitere Stunde bei 160°C geruhrt. Nach dem 
Finishprozess wird das Isobutanol durch Wasserdampf- 
destillation entfernt und man erhalt eine wassrige Sus- 
pension von mit Wachs belegtem P.O. 72. 
Die wassrige Suspension wird durch Passieren durch 
eine Kolloid-Muhle homogenisiert. 
AnschlieBend wird die homogene Suspension in einem 
Spruhturm mit EinstoffdGse verspruht (Gaseintrittstem- 
peratur: 260°C; Gasaustrittstemperatur: 120°C). Man 
erhalt ein kugelformiges Pigmentgranulat. 
[0046] Die Colonstik des Granulats wurde in Polye- 
thylen gepriift und entspricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 8 

[0047] 33,5 kg salzfreier, wasserfeuchter Pressku- 
chen von ungefinishtem Rohpigment P.O. 72 (entspricht 
7,4 kg Trockenpigment) werden in 33,9 kg Wasser mit 
Hilfe eines FaBrOhrers dispergiert. Nach Zugabe von 
50,9 kg Isobutanol wird der Ansatz 4 Stunden bei 1 60°C 
geruhrt. AnschlieBend wird auf 80°C abgekOhlt und 
1,86 kg ®Licolub WE 40 (Clariant GmbH) zugegeben 
und 30 Minuten unter ROhren unter Ruckfluss erhitzt. 
AnschlieBend wird das Isobutanol durch Wasserdampf- 
destillation entfernt und man erhalt eine wassrige Sus- 
pension von mit Wachs belegtem Pigment P.O. 72. 
Die wassrige Suspension wird durch Passieren durch 
eine Kolloid-MQhle homogenisiert. 
AnschlieBend wird die homogene Suspension in einem 
Sprtihturm mit EinstoffdGse verspruht (Gaseintrittstem- 
peratur: 260°C; Gasaustrittstemperatur: 120°C). Man 
erhalt ein kugelformiges Pigmentgranulat. 
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Die Coloristik des Granulats wurde in Polyethylen 
gepriift und entspricht dem Pulvertyp. 

Patentanspruche 

5 

1. Verfahren zur Herstellung eines Pigmentgranulats, 
dadurch gekennzeichnet, daB ein organisches Pig- 
ment wahrend des Finish prozesses in einem orga- 
nischen oder waBrig-organischen Medium mit 
10 einem Wachs oder einem wachsartigen Polymer 
versetzt wird, dann das organische Losemittel ent- 
fernt wird und eine waBrige Suspension des Pig- 
ments spruhgetrocknet wird. 

75 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein organisches Pigment wahrend 
des Finishprozesses in einem organischen oder 
waBrigorganischen Medium mit einem Wachs oder 
einem wachsartigen Polymer versetzt wird, und die 

20 nach dem Entfernen des organischen Losemitteis 
durch Wasserdampfdestillation oder Auswaschen 
mit Wasser erhaltene waBrige Suspension spruh- 
getrocknet wird. 

25 3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB das organische Pigment ein 
Azopigment oder ein polycyclisches Pigment ist. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
30 zeichnet, daB das polycyclische Pigment ein Isoin- 

dolinon-, Isoindolin-, Anthanthron-, Thioindigo-, 
Chinophthalon-, Anthrachinon-, Dioxazin-, Phthalo- 
cyanin-, Chinacridon-, Perylen-, Perinon-, Diketo- 
pyrrolopyrrol- oder Azomethinpigment ist. 

35 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspru- 
ch e 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Wachs ein Naturwachs, ein modifiziertes Natur- 
wachs, ein teilsynthetisches Wachs, ein vollsynthe- 

40 tisches Wachs, ein Amidwachs oder ein chlor- oder 
fluorhaltiges Polyolefinwachs ist. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das vollsynthetische Wachs ein Poly- 

45 olefinwachs, ein Cycloolefincopolymerwachs oder 
ein Polyethylenglykofwachs ist. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Polyolefinwachs ein polare Grup- 

50 pen enthaltendes Polyolefinwachs ist, entstanden 
durch nachtragliche Oxidation des Polyolefinwach- 
ses, durch Pfropfreaktion mit Carbonsaure-, Car- 
bonsaureester-, Carbonsaureanhydrid- oder 
Hydroxygruppen enthaltenden Monomeren oder 

55 durch Copolymerisation aus einem Olefin und 
einem Carbonsaure-,Carbonsaureester-, Carbon- 
saureanhydrid- oder Hydroxygruppen enthaltenden 
Monomer. 
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8: Verfahren nach einem oder mehreren der Anspru- 
che 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Wachs einen Tropfpunkt zwischen 60 und 180°C, 
' vorzugsweise zwischen 80 und 140°C, hat. 

9. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspru- 
„ che 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass das 

wachsartige Polymer ein thermoplastisches Poly- 
ester-, Epoxid-, Styrol-Acrylat-Copolymer-, Styrol- 
r Butadien-Copolymer- oder ein Cycloolefin-Copoly- 
mer-Harz ist 

10. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspru- 
che 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB das 
organische Pigment in Mengen von 50 bis 99 Gew.- 
%, vorzugsweise 60 bis 95 Gew.-%, und das Wachs 
oder Polymer in Mengen von 1 bis 50 Gew.-%, vor- 
zugsweise 5 bis 40 Gew.-%, bezogen auf das 
Gesamtgewicht des Pigmentgranulats, eingesetzt 
wird. 

11. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspru- 
che 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB der 
Finishprozess bei einer Temperatur von 20 bis 
200°C, vorzugsweise 60 bis 180°C, durchgefuhrt 25 
wird. 

12. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspru- 
che 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB das 

- organische Medium des Finishprozesses n-Buta- 
nol, Isobutanol, n-Octanol, Isooctanol, Benzol, 
Toluol, Xylol, Kresol, Chlorbenzol, 1 ,2-Dichlorben- 
zol, Ethylacetat, Butylacetat, Methylethylketon, 
Methylisobutylketon, Cyclohexanon, N-Methylpyr- 
rolidon, Dimethyls ulfoxid oder Sulfolan ist. 

13. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprO- 
che 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass vor 
oder wan rend des Finishprozesses ein Tensid 
zugegeben wird. 40 
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